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f-^ (57) Abstract: The invention relates to metal pigments comprising a coating. The coating surrounds the metal pigments and com- 
prises cross-linkable oligomer and/or polymer binding agent(s) which are chemically cross- linkable and/or active under the influence 
of heat, IR radiation, UV radiation and/or electron radiation. The coated metal pigments are embodied in the form of powder, which 



IT) 



has a particle size d 50 of less than 190 urn, and are resistant to corrosion after hardening in a coating powder. The invention further 
relates to a coating composition, to a method for the production of the coated metal pigments, in addition to the use thereof. 

(57) Zusammenfassung: Die Erflndung betrifft Metal lpigmente mit Beschichtung, wobei die Beschichtung die Metallpigmente 
umhullt und chemisch vernetzbare(s) und/oder unter Einwirkung von Warme, IR-Strahlung, UY-Strahlung und/oder Elektronen- 
strahlen vernetzbare(s) oligomere(s) und/oder poly mere (s) Bindemittel umfasst, wobei die beschichteten Metallpigmente als Pulver, 
welches eine Korngrosse d 50 von weniger als 190 um aufweist, vorliegen und nach Aushartung in einem Pulverlack korrosionsbe- 
standig sind. Die Erflndung betrifft ferner eine Beschichtungszusammensetzung, ein Verfahren zur Herstellung der beschichteten 
Metallpigmente sowie deren Verwendung. 
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Metallpigmente mit vernetzbarer Bindemittelbeschichtung, 
Beschichtungszusammensetzung, Verfahren zur Herstellung der beschichteten 

Metallpigmente und deren Verwendung 



Die vorliegende Erfindung betrifft die Bereitstellung beschichteter Metallpigmente, 
eine Beschichtungszusammensetzung, ein Verfahren zur Herstellung der 
beschichteten Metallpigmente und deren Verwendung. 

Metallpigmente finden vielfach Verwendung in der Pigmentierung von Farben, 
Lacken, Pulverlacken, Druckfarben, Kunststoffen oder Kosmetika. Die Einbringung 
und Benetzung dieser Pigmente in Bindemittelsysterne bereitet vielfach Probleme, 
insbesondere bei Pulverlacken. 

Metallpigmente konnen nicht - wie bei organischen oder anorganischen 
Buntpigmenten ublich - durch Extrusion und anschlieBende Zerkleinerung des 
Extrudates in Pulverlacke eingearbeitet werden, da hierdurch die plattchenformigen 
Pigmente gebrochen und ihren optischen Effekt verlieren wurden. Statt dessen 
verwendet man sogenannte Dry-blend- oder Bonding- Verfahren. 

Unter Dry-blend-Verfahren versteht man einen einfachen Mischvorgang, bei dem 
Pulverlackkomponenten wie Bindemittel, Additive etc. und die Metallpigmente 
trocken miteinander vermengt werden. Nachteilig ist, da3 solche Trockenmischungen 
u.a. aufgrund der unterschiedlichen spezifischen Gewichte und elektrostatischen 
Aufladeverhaltens wahrend der Pulverlackbeschichtung zur Entmischung von 
Metallpigment und Bindemittel fuhren. Die Recyclierbarkeit des Pulverlackes, die an 
und fur sich einer der groBen Vorteile von Pulverlacksystemen darstellt, ist bei nach 
diesem Verfahren hergestellten, mit Metallpigmenten pigmentierten Pulverlacken 
nicht mehr gegeben. 
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Unter Bonding-Verfahren versteht man einen Mischvorgang von Pulverlack und 
Metallpigment, bei dem durch Erwarmen der Mischung bis an die Glastemperatur 
des Pulverlackes eine physikalische Anbinduhg der Metallpigmentteilchen an die 
Pulverlackteilchen erreicht wird. Bei dem Bonding-Verfahren erfolgt mithin eine 
Anhaftung der Metallpigmente an der Oberflache der Pulverlackteilchen. 

Sowohl beim Dry-blend- als auch beim Bonding-Verfahren ist nachteilig, daB die 
Metallpigmente nicht von dem Bindemittel umhullt sind und mithin ohne 
Bindemittelumhullung auf ein Substrat aufgebracht werden. Bei dem anschlieBenden 
Hartungsprozess, ublicherweise einem Einbrennprozess, kommt es zu keiner 
vollstandigen Benetzung dieser Pigmente mit dem Bindemittel. Hierdurch werden die 
Metallpigmente nach der Aushartung des Pulverlackes nicht vollstandig vom 
Bindemittel umgeben und erfahren dadurch auch nicht einen optimalen 
Korrosionsschutz. 

Besonders kritisch ist dies insbesondere fur Metallpigmente, die an oder in der Nahe 
der Oberflache der Pulverbeschichtung lokalisiert sind. Insbesondere bei 
Pulverlackanwendungen weisen in der Praxis selbst Metallpigmente, die eigentlich 
ein „non-leafing"-Verhalten zeigen in einem gewissen Umfang auch noch 
Metallpigmente mit einem Jeafing'-Verhalten auf. Diese Pigmentteilchen sind der 
Einwirkung korrosiver Einflusse der Umgebung und mechanischer Belastungen 
besonders intensiv ausgesetzt. Daher wirkt sich eine dunne bis mangelhafte 
Beschichtung mit dem ausgeharteten Bindemittel hier besonders kritisch aus. Dies 
fuhrt auBerst nachteilig zu einer starken Beeintrachtigung des gewunschten 
optischen Effektes. Zudem handelt es sich bei Pulverlackbeschichtungen meist um 
Einschichtlackierungen, so daB hier der schutzende Effekt eines Klarlackes fehlt. 
Gerade bei AuBenanwendungen ergeben sich jedoch besonders hohe Anspruche an 
Metallpigmente hinsichtlich der Effekt- und Korrosionsstabilitat. 

Zur Verbesserung der anwendungstechnischen Eigenschaften oder zum Schutze der 
Pigmente gegen korrosive Angriffe konnen Metallpigmente vor der Einarbeitung in 
Lacksysteme durch verschiedene Verarbeitungsschritte veredelt werden. Dies 
konnen unter anderem nasschemische Prozesse sein, bei denen eine mehr oder 
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weniger geschlossene Beschichtung der Pigmentoberflache erfolgt. Moglich sind 
hierbei organische oder anorganische Beschichtungen. 

Die US 4,434,009 beschreibt die Beschichtung eines Metallpigmentes mit einem 
Polymeren. Die Beschichtung wird aus den Monomeren aufgebaut, welche eine 
polymerisierbare Doppelbindung und eine Epoxygruppe besitzen. 

Eine andere Polymerbeschichtung von Metallpigmenten wird in der JP 56-161470 
beschrieben. Hier erfolgt die Beschichtung durch Monomere vom Typ Styrol, 
(Meth)acrylonitril oder (Meth)acrylsaure. 

Ahnliche polymerbeschichtete Metallpigmente werden in der Offenlegungsschrift DE 
25 26 093 beschrieben. 

In der EP 0 280 749 sind Beschichtungen von Metallpigmenten mit Kunstharz 
beschrieben, die zunachst eine Haftvermittlerschicht mit mindestens einer 
ethylenisch ungesattigten Doppelbindung umfassen. AnschlieBend folgt ein 
polymerisiertes Kunstharz, welches aus Monomeren mit mindestens drei ethylenisch 
ungesattigten Bindungen aufgebaut wird. Die chemische Variabilitat der verwendeten 
Monomeren der EP 0 280 749 ist sehr stark eingeschrankt. Ethylenisch dreifach 
ungesattigte Monomere ergeben hochvernetzte Polymerschutzschichten, aus denen 
jedoch kein Lack aufgebaut werden kann. Derartige Polymerschichten waren fur den 
Aufbau eines Lackes zu sprode. Drei- oder noch hoherwertig vernetzende Monomere 
werden als Vernetzer in Lacken lediglich in Mengen bis zu ca. 3 Gew.-% eingesetzt; 
keinesfalls jedoch werden ganze Polymerschichten aus diesen aufgebaut. 

In ahnlicher Weise beschreibt die DE 40 30 727 bzw. EP 0 477 433 eine 
Metallpigmentbeschichtung aus einem dreidimensional vernetzten 
Kunststoffuberzug, der kovalent auf eine zuvor auf das Pigment aufgebrachte 
Siloxanschicht angebunden ist. Es werden geschutzte Pigmente erhalten, die in 
Wasserlacken Verwendung finden konnen. GemaB der Lehre dieser beiden Patente 
mussen vor der eigentlichen Kunststoffharzbeschichtung Haftvermittler auf die 
Oberflache der Metallflakes aufgebracht werden, da anderenfalls eine wirksame 
Beschichtung nicht moglich ist. 
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Allen diesen vorstehenden Polymerbeschichtungen 1st gemeinsam, daB sie 
ausschlieBlich aus Monomeren hergestellt werden. Diese werden meist in einer 
radikalischen Polymerisation in Gegenwart der in einem Losemittel dispergierten 
Metallpigmente polymerisiert. 

Ferner konnen Oberflachenmodifikationen durch Aufbringen von oberflachenaktiven 
Substanzen auf das Pigment zur besseren Benetzung und Anbindung an ein 
Bindemittel erfolgen (EP 1 084 198). 

Des weiteren konnen insbesondere bei Pulverlacken Verfahren angewendet werden, 
bei denen die Oberflache von Pulverlackpartikeln mit Farb- Oder Metallpigmenten 
belegt wird (DE 100 58 860 A1). Nachteilig ist hierbei, daB die Metallpigmente an der 
Oberflache der Pulverlackpartikel haften und, wie bereits oben ausgefuhrt, nicht von 
dem Pulverlack umhullt bzw. nicht in den Pulverlack eingebunden werden, was 
letztendlich zu einer Korrosion der Metallpigmente nach Applikation ftihrt. 

Die WO 98/37154 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von Glanzpigment-haltigen 
Pulverlacken unter Verwendung eines uberkritischen Fluids. Dieses Verfahren ist in 
apparativer Hinsicht sehr aufwendig und kostenintensiv. Bei diesem Verfahren 
werden die Glanzpigmentpartikel im Pulverlackkorn verteilt. Nachteiligerweise 
werden die einzelnen Pigmente nicht zuverlassig mit einer Beschichtung versehen, 
so daB es bei Metallpigmenten wahrend der Lagerung und nach der Applikation zu 
Korrosionsproblemen kommt. 

Aus der WO 98/46682 ist ein Pulverlack bekannt, bei dem die Pulverlackpartikel an 
einer klebrigen Metailpigmentoberflache anhaften. Nachteiligerweise wird zum einem 
der Pulverlack nicht zuverlassig und gleichmaBig von den klebrigen 
Metallpigmentoberflachen gebunden. Diese ungleichmaBige Anhaftung der 
Pulverlackpartikel fuhrt bei der Lackierung zu ungleichmaBigen Lackoberflachen. 
Auch kommt es aufgrund der klebrigen Metallpigmentoberflachen leicht zu 
Agglomeraten und/oder Aggregaten der Metallpigmentteilchen im Pulverlack. Des 
weiteren sind die Metallpigmente ebenfalls nicht zuverlassig von einer Beschichtung 
umhullt, so daB diese Metallpigmente auch nicht korrosionsstabil sind. 
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Bei den vorbekannten Pigmentbeschichtungen sind die resultierenden 
Metallpigmente entweder mit anorganischen oder vernetzten polymeren Schichten 
versehen, die nicht mehr an Vernetzungsreaktionen mit pulverlacktypischen oder 
nasslacktypischen Bindemitteln und/oder Hartern teilnehmen und somit nicht in die 
Kunststoffmatrix eingebunden werden konnen, oder die Pigmente sind nicht 
ausreichend gegenuber Korrosion stabilisiert. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein Metallpigment bereit zu stellen, 
welches aufgrund einer hochst wirksamen Beschichtung hohe chemische und 
mechanische Bestandigkeit aufweist und sich problemlos in ein Anwendungsmedium 
einarbeiten laBt. Als Anwendungsgebiete sind hier insbesondere kritische 
Anwendungen wie z.B. Fassadenbeschichtungen zu nennen, welche in der Regel 
der gesamten Bandbreite an Umwelteinflussen schutzlos ausgesetzt sind und 
auBerst lange Verwendungszeiten uberstehen mussen. 

Bei Puiverlackanwendungen ist zudem eine verbesserte Recyclierbarkeit des 
metallpigmentierten Pulverlackes in der Riickgewinnungsanlage der 
Beschichtungskabine erwunscht. 

Des weiteren ist erwunscht, daB ein solches Metallpigment als staubarmes, 
rieselfahiges Pulver vorliegt und ferner eine universelle Verwendbarkeit in vielen 
pulverlack- und nasslacktypischen Systemen gewahrleistet ist. 

Aufgabe der Erfindung ist es ferner ein kostengunstiges Verfahren mit hohen 
Durchsatzmengen zur Herstellung solcher Metallpigmente bereitzustellen. Das 
Verfahren sollte einfach sein und eine schonende Behandlung der Metallpigmente 
gewahrleisten. 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe wird durch die Bereitstellung von 
Metallpigmenten mit einer Beschichtung gelost, wobei die Beschichtung die 
Metallpigmente umhullt und chemisch vernetzbare(s) und/oder unter Einwirkung von 
Warme, IR-Strahlung, UV-Strahlung und/oder Elektronenstrahlen vernetzbare(s) 
oligomere(s) und/oder polymere(s) Bindemittel umfaBt, wobei die beschichteten 
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Metallpigmente als Pulver, welches eine KorngroBe d 5 o von weniger als 190 jum 
aufweist, vorliegen und nach Aushartung in einem Pulverlack korrosionsbestandig 
sind. 

Bevorzugte Weiterbildungen sind in den Unteranspruchen angegeben. 

Die Aufgabe der Erfindung wird ferner durch Bereitstellung eines Masterbatches fur 
Pulverlacke und NaBlacke gelost, wobei das Masterbatch Metallpigmente nach 
einem der Anspruche 1 bis 25 enthalt. 

Vorteilhafterweise sind die zur Umhullung des Metallpigmentes verwendeten 
Bindemittel die gleichen, die in einem Pulverlack als Bindemittel verwendet werden. 
Damit eignen sich solche erfindungsgemaBen Bindemittel als Masterbatch oder 
Konzentrat zur Herstellung eines Metallpigment-haltigen Pulverlacks. 

Bei Verwendung von gleichen Bindemitteln in der Beschichtung der 
erfindungsgemaBen Metallpigmente wie in dem Pulverlack kommt es nach 
Aufbringung und Aushartung des Pulverlacks zur Ausbildung einer homogenen 
Lackschicht, in der die Metallpigmente chemisch eingebunden sind. Solche 
Lackschichten weisen ein auBerst ansprechendes Aussehen auf und sind 
korrosionsbestandig. 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe wird auch durch Bereitstellung einer 
Beschichtungszusammensetzung gelost, wobei die 

Beschichtungszusammensetzung Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 
26 enthalt, wobei die Metallpigmente nach Aushartung der 
Beschichtungszusammensetzung korrosionsbestandig sind. 

Bevorzugte Ausfiihrungen sind in den Unteranspruchen angegeben. 

Weiterhin wird die Aufgabe durch Bereitstellung eines beschichteten Gegenstands 
gelost, wobei der Gegenstand mit Metallpigmenten gemaB einem der Anspruche 1 
bis 26 oder mit einer Beschichtungszusammensetzung gemaB einem der Anspruche 
28 bis 32 beschichtet ist. 
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Der beschichtete Gegenstand ist vorzugsweise ein Gegenstand, der korrodierenden 
Umgebungsbedingungen, beispielsweise den natiirlichen Wetterbdingungen, 
ausgesetzt wird. Dies ist beispielsweise ein Fassadenelement wie eine 
Fassadenplatte, ein Fensterrahmen, eine Fahrzeugkarosserie wie die Karosserie 
eines Kraftfahrzeuges oder ein Rahmen eines Fahrzeugs wie eines Fahrrads oder 
Motorrads. 

Die Aufgabe der Erfindung wird auch durch Verwendung des Metallpigmentes nach 
einem der Anspruche 1 bis 25 in Farben, Lacken, Pulverlacken, Druckfarben, 
Kunststoffen oder Nageilack gelost. 

Die Aufgabe der Erfindung wird auch durch Bereitstellung eines Nagellacks, gelost, 
wobei das Kosmetikum Metalipigmente nach einem der Anspruche 1 bis 26 enthalt. 

Die erfindungsgemaBen Metalipigmente weisen mithin eine umhullende 
Beschichtung aus vernetzbaren Bindemitteln in ihrer oiigomeren bzw. polymeren 
Ausgangsform auf. Die Bindemittel konnen, je nach ihrer chemischen Natur, unter 
Einwirkung von Warme, IR-, UV- und/oder Eiektronen-Strahlung oder auch durch 
Reaktion mit einem geeigneten Harter nach der Umhullung des Metallpigmentes 
polymerisieren und somit die Metalipigmente in einen polymeren Film einbetten. Die 
vollstandige Umhullung fuhrt zu einer wesentlich besseren abrasiven und 
chemischen Stabilitat des Metallpigmentes. Die auf diese Weise erreichten 
Bewitterungsstabilitaten konnen mit herkommlichen Metallpigmenten nicht erreicht 
werden. 

Unter „korrosionsstabil" wird im Sinne der Erfindung verstanden, da(3 das optische 
Erscheinungsbild der Metalipigmente nach Einarbeitung in einen Pulverlack und 
Aufbringung und Aushartung dieses Pulverlacks auch nach langer Zeit, wie Monaten 
und Jahren, nicht bzw. nur unwesentlich beeintrachtigt wird. Als MaB fur die 
Korrosionsstabilitat kann insbesondere der Morteltest nach den Vorschriften der GSB 
(Gutegemeinschaft fur die Stuckbeschichtung von Bauteilen e.V„), wie in den 
Beispielen beschrieben, herangezogen werden. Das Bestehen dieses sehr scharfen 
Korrosionstests ist Voraussetzung fur die Verwendung von metallpigmentierten 
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Pulverbeschichtungen bei Fassadenelementen. Ein Bestehen des Morteltests, wie 
weiter unten beschrieben, bedeutet, daB Korrosionsstabilitat im Sinne der Erfindung 
vorliegt. 

Die erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmente liegen vorzugsweise in Form 
eines staubarmen, rieselfahigen Pulvers vor, welches gegebenenfalls auch mit 
Losemitteln, beispielsweise organischen Losemitteln und/oder Wasser, angepastet 
werden kann. Die erfindungsgemaBen Metallpigmente zeichnen sich somit durch 
eine hohe Flexibility in der Anwendung aus. 

Unter Metallpigmenten werden im Sinne der Erfindung plattchenformige 
Metalleffektpigmente verstanden. Diese besitzen einen Formfaktor, d.h. ein 
Verhaltnis von Langsausdehnung zur mittleren Dicke der Plattchen, von uber 10, 
bevorzugt von uber 20 und besonders bevorzugt von uber 50. Weiter bevorzugt liegt 
der Formfaktor in einem Bereich von 50 bis 1000, noch weiter bevorzugt von 100 bis 
200. Unter Langsausdehnung wird hierbei der d 5 o-Wert der 
Summendurchgangsverteilung, wie sie mit den ublichen 
Lasergranulometriemethoden gemessen werden, verstanden. 
Die dso-Werte der Langsausdehnungen betragen hierbei 2 bis 150 urn, bevorzugt 3 
bis 75 |xm und besonders bevorzugt 5 bis 60 \xm. 

Bei Pulverlackanwendungen ergibt sich eine hervorragende Recyclierbarkeit des 
metallpigmentierten Pulverlackes. Der nicht auf einem Substrat ausgehartete Anteil 
des Pulverlacks, der die erfindungsgemaBen Metallpigmente enthalt, kann 
vorteilhafterweise zuruckgefuhrt werden und bei der nachsten Pulverlackapplikation 
erneut aufgespriiht werden. 

Unter einem Bindemittel wird erfindungsgemaB die in der DIN 55 945 angegebene 
Definition verstanden. D.h., das Bindemittel umfaBt sowohl den Filmbildner wie auch 
nicht fluchtige Hilfsstoffe wie Weichmacher und Trockenstoffe. 

Die Bindemittel liegen in der Regel als Oligomere und/oder Polymere mit niedrigem 
Molekulargewicht vor. Das Molekulargewicht liegt vorzugsweise in einem Bereich 
von 200 g/mol bis 10.000 g/mol, weiter bevorzugt von 500 g/mol bis 8.000 g/mol. Die 
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niedrigen Molekulargewichte der verwendeten Oligomeren und/oder Polymeren 
dienen der Einstellung bestimmter Viskositaten, die weder mit monomer gelosten 
noch mit hochmolekularen Bestandteilen moglich sind (s.a. P. Nanetti, Coatings 
Compendien „Lackrohstoffkunde" S. 17 ft, Vincentz Verlag 2000). Die bei der 
vorliegenden Erfindung verwendeten oligomeren und/oder polymeren Bindemittel 
werden nachfolgend aus Grunden der Vereinfachung auch lediglich als Bindemittel 
bezeichnet. 

Harter liegen ublicherweise in monomerer Form vor. Die zunachst thermoplastisch 
vorliegenden Bindemittel bzw. Bindemittel und ein gegebenenfalls verwendeter 
Harter reagieren unter geeigneten Bedingungen wie z.B. erhohter Temperatur 
miteinander unter Bildung eines Duromeren. Hierbei konnen Polymerisationen und 
bei der Verwendung von Hartern, Polykondensation oder auch Polyadditionen 
auftreten. 

Dies unterscheidet die Beschichtung der erfindungsgemaBen Metallpigmente auch 
wesentlich von den im Stand der Technik vorhandenen Polymerbeschichtungen. Die 
Bindemittel sind nach der Beschichtung der Metallpigmente noch hartbar oder 
polymerisierbar. Dabei konnen die Bindemittel wahrend der Beschichtung und dem 
Verdampfen des Losemittels durchaus leicht anpolymerisieren, jedoch nicht 
durchharten. Die bislang bekannten Kunststoffbeschichtungen von Metallpigmenten 
hingegen werden aus Monomeren gebildet, die sich moglichst vollstandig zu einem 
polymeren Film auf der Pigmentoberflache umsetzen. Diese uberwiegend 
ausgeharteten Polymere sind nicht mehr reaktiv. 

Die erfindungsgemaBen Metallpigmente weisen mithin eine reaktive 
Bindemittelbeschichtung auf, die nach der Applikation des erfindungsgemaBen 
Metallpigmentes gezielt eine Reaktion mit dem Bindemittel, bspw. eines Lackes oder 
einer Druckfarbe, ermoglicht. Die Bindemittel umfassende Beschichtung der 
beschichteten Metallpigmente kann auch erst nach der Applikation ausharten, ohne 
mit dem Bindemittel des Applikationsmediums, bspw. einem Lack oder einer 
Druckfarbe, zu vernetzen. Dies kann bei einer chemischen Inkompatibilitat von 
Bindemittel des Applikationsmediums und der Bindemittel-haltigen-Beschichtung 
gegeben sein. 
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Das oder die Bindemittel wird/werden vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe der 
ublicherweise in Pulverlacken eingesetzten Bindemittel wie 

- carboxylgruppenhaltige Polyester, vorzugsweise gesattigte 
carboxylgruppenhaltige Polyester. Hierbei handelt es sich um reaktive 
Verbindungen mit einer Saurezahl von vorzugsweise 5-100, weiter 
bevorzugt 20-70 mg KOH/g. Diese Harze konnen in Kombination mit 
dem entsprechenden Harter sowohl fur bei AuBenanwendungen 
erforderliche Korrosionsstabilitaten als auch fur die weniger kritischen 
Anwendungen im Innenbereich optimiert worden sein. Typische Harze 
sind Crylcoat 340 und Crylcoat 632 der Firma UCB, Belgien, 
www.ucb.de bzw. Uralac P2200 der Fa. DSM, Niederlande, 
www.dsm.com . 

- hydroxylgruppenhaltige Polyester, vorzugsweise gesattigte 
hydroxylgruppenhaltige Polyester. Die Hydroxylzahl liegt vorzugsweise 
zwischen 120-15 mg KOH/g, weiter bevorzugt zwischen 50-30 mg 
KOH/g. Typische Harze sind Crylcoat E5169 der Firma UCB, Belgien 

- sogenannte Dual-Cure Harze der Typenbezeichnung Uranox, Fa. DSM, 
Niederlande 

- vorzugsweise pulverlacktypische Epoxidharze mit einem 
Epoxyaquivalentgewicht von vorzugsweise von 175 bis 6.000, weiter 
bevorzugt von 450 bis 4.000. 

- vorzugsweise pulverlacktypische Acrylatharze und funktionalisierte 
Acrylatharze mit beispielsweise Hydroxyfunktionen, Carboxyfunktionen 
oder Epoxyfunktionen (z.B. der Fa. Mitsui Tuatzo, Japan) 

- vorzugsweise pulverlacktypische strahlungshartende Harze, wie z.B. 
ungesattigte Acrylate, wie Epoxy-Acrylate, Urethan-Acrylate, Polyester- 
Acrylate, Polyether-Acrylate und Mischungen dieser. Ein Beispiel ist 
UVECOAT 3001 der Fa. UCB, Belgien. 

- Hochhitzefeste Bindemittel auf Basis von Silanolen wie z.B Silres- 
Harze von der Fa. Wacker, Deutschland. 

- Funktionalisierte Harze wie z.B. Epoxidharze, Polyesterharze, 
bevorzugt funktionalisiert mit Phosphorsaureestern, Phosphonsauren 
bzw. deren Estern, Sulfonaten, Carboxylgruppen, Aminogruppen, 
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Hydroxylgruppen, Urethangruppen, Isocyanatgruppen, verkappten 
Isocyanatgruppen. 

Als Harter werden vorzugsweise Verbindungen verwendet, die zu den 
entsprechenden reaktiven Gruppen des Harzes chemische Antipoden darstellen. 
Beispielsweise konnen dies sein: 

- Verbindungen aus der Gruppe der (3-HydroxyaIkylamide, wie z.B. 
Primid XL 552, Fa. Ems-Primid, Schweiz 

- Verbindungen basierend auf Glycidylfunktionen wie 
Triglycidylisocyanurat (bekannt unter der Bezeichnung TGIC), wie z.B. 
Araldit PT 810 oder Araldit PT910, Fa. Huntsman, Schweiz 

- Verbindungen auf Basis verkappter und freier Isocyanate wie Vestagon 
BF 1540, Fa. Degussa bzw. Vestagon BF 1530 

Epoxyharter auf Basis organischer Salze wie Vestagon B31 , Fa. 
Degussa, Deutschland. 

- Harter, die einer Anregung durch Strahlung unterliegen, wie 
IRGACURE 2959 und IRGACURE 819 , Fa. Ciba Spezialitatenchemie, 
Schweiz. 

- Harze, die komplementare Gruppen zu den o.g. Harzen aufweisen. 

- aminische Harter 

Bei den Metallpigmenten werden vorzugsweise handelsubliche Aluminium-, Kupfer-, 
Messing- (Goldbronzen), Eisen-, Zink-, Titan-, Nickel- sowie Interferenzpigmente mit 
einem Metallkern und/oder einer Metallbeschichtung verwendet. 

Die Pigmente konnen unbeschichtet sein, konnen jedoch auch bereits vorbeschichtet 
sein, d.h. zusatzliche Schutzschichten aufweisen. Hierbei kann es sich um 
Barriereschichten wie Si0 2 oder um polymerisierte, hochvernetzte Polymerschichten 
handeln. Derart vorbeschichtete Metallpigmente weisen potenziell noch hohere 
Korrosionsstabilitaten auf. Beispiele hierfur sind PGR (Si0 2 -Beschichtung, Fa. 
Eckart, Furth, Deutschland), PCA-Polymerbeschichtung (Fa. Eckart) oder PCF 
Polymerbeschichtung, (Fa. Toyal, Japan) 
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Weiterhin konnen farbig beschichtete Metallpigmente, z.B. mit Eisenoxid 
beschichtete Pigmente wie die Paliocrom® Produkte (Fa. BASF AG, Ludwigshafen, 
Deutschland) als Ausgangspigmente bei der Herstellung der erfindungsgemaBen 
Pigmente verwendet werden. 

Uberraschenderweise lassen sich als Ausgangspigmente auch oxidierte 
Metalleffektpigmente, beispielsweise naBchemisch oxidierte Aluminiumpigmente, 
verwenden. Bei Aluminiumpigmenten laBt sich uber eine naBchemische Oxidation 
eine Farbgebung erzeugen. 

Bei Kupfer- und Messingpigmenten konnen durch Oxidation an Luft bei erhohter 
Temperatur Metalloxidschichten erzeugt werden, die den Metallpigmenten 
zusatzliche attraktive Farbtone verleihen. 

Beispielsweise konnen attraktive gold-gelbe Pigmente durch gezielte naBchemische 
Oxidation von Aluminiumpigmenten unter Verwendung des in der EP 0 848 735, die 
hiermit unter Bezugnahme aufgenommen ist, offenbarten Verfahrens hergestellt 
werden. Diese gold-gelben Pigmente werden von der Fa. Eckart GmbH & Co. KG, 
Furth, Deutschland, unter der Marke Aloxal® vertrieben. 

Bei der naBchemischen Oxidation wird eine stark wasserhaltige Aluminiumoxid/- 
hydroxidschicht urn den Aluminiumkern gebildet. Derartige naBchemisch oxidierte 
Pigmente konnten bislang in einem Pulverlack nicht verwendet werden, da bei 
Applikation eines naBchemisch oxidierte Aluminiumpigmente umfassenden 
Pulverlackes auf eine Substratoberflache eine qualitativ hochwertige Lackierung 
nicht reproduzierbar erhalten werden konnte. Bei den erfindungsgemaBen 
Metallpigmenten ist die Oberflache der beschichteten Pigmente der der 
Pulverlackbindemittelteilchen angeglichen.Eine Applikation eines erfindungsgemaBe 
Metallpigmente, die auf naBchemisch oxidierten Aluminiumpigmenten basieren, 
umfassenden Pulverlacks auf einer Substratoberflache mit reproduzierbarer Qualitat 
ist somit problemlos moglich. 

Die erfindungsgemaBen Metallpigmente konnen auch Interferenzpigmente sein, die 
einen metallischen Kern aufweisen und mit niedrig brechenden Dielektrikum- und 
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hochbrechenden Metal loxid- oder Metallschichten belegt sind. Beispielsweise 
konnen die unter den Marken Variocrom® (Fa. BASF AG) oder Chromaflair® (Fa. Flex 
Products, Inc.) vertriebenen Pigmente verwendet werden. 

Bei einer erfindungsgemaBen Weiterbildung ist ebenfalls eine Vorbeschichtung des 
Metallpigmentes mit einer Substanz moglich, die die Haftung zwischen 
Metallpigmentoberflache und Bindemittelumhullung verbessert. Dies konnen z.B. 
funktionalisierte Silane, funktionalisierte Polymere und phosphororganische 
Verbindungen sein. Diese konnen auch auf der zusatzlichen Beschichtung 
aufgebracht werden. 

Vorzugsweise werden funktionalisierte Silane verwendet. 

Die Silane besitzen dabei vorzugsweise die allgemeine Formel (I) 

(Y)R (4 -z)Si(X) z (I) 

Bei der Silanverbindung gemaB Formel (I) ist z eine ganze Zahl von 1 bis 3, R ist 
eine substituierte oder unsubstituierte, unverzweigte oder verzweigte Alkylkette mit 1 
bis 12 C-Atomen, Y ist eine funktionelle Gruppe, die mit entsprechenden 
Bindemittelfunktionalitaten reagieren kann und X steht fur eine Halogen- und/oder 
Alkoxygruppe. R kann auch zyklisch mit Si verbunden sein, wobei in diesem Fall z 
ublicherweise 2 ist. 

Die Silane binden nach einer Kondensationsreaktion der Si(X)-Gruppierung mit 
oberflach lichen OH-Gruppen der Metallpigmentoberflache an dieser an. Die reaktive 
Funktion Y hingegen kann eine Anbindung an das nachtraglich aufgebrachte 
oligomere und/oder polymere Bindemittelbewirken. Hierbei kann es sich um 
kovalente Bindungen oder auch um schwachere Wechselwirkungen wie 
Wasserstoffbruckenbindungen handeln. Entscheidend ist, daB das oligomere 
und/oder polymere Bindemittel mittels der als Haftvermittler fungierenden Silane so 
fest auf der Metallpigmentoberflache verankert wird, das es in der Dispersion eines 
Losemittels vor der Verspruhung weitgehend an dem Metallpigment gebunden bleibt 
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Mithin wirken die Silane als Haftvermittler zwischen der Metallpigmentoberflache und 
dem oligomeren und/oder polymeren Bindemittel in der Beschichtung. 

Als funktionelle Gruppen Y werden Isocyanat-, Epoxy-, Amino-, Hydroxy-, Carboxy-, 
Acrylat- oder Methacrylatgruppen bevorzugt. Diese Gruppen reagieren mit 
entsprechenden chemisch kompatiblen Gegengruppen des oligomeren/polymeren 
Bindemittels. Dabei hartet das Bindemittel als solches jedoch nicht aus, d.h. das 
oligomere/polymere Bindemittel behalt seine chemische Vernetzbarkeit bzw. 
Hartbarkeit bei. .Die funktionelle Gruppe Y des Silans kann dabei beispielsweise mit 
funktionellen Gruppen des oligomeren/polymeren Bindemittels reagieren, die an der 
Aushartung des oligomeren/polymeren Bindemittels nicht oder nur teilweise beteiligt 
sind. Beispielsweise kann die funktionelle Gruppe des oligomeren/polymeren 
Bindemittels, bezogen auf die funktionelle Gruppe Y des Silans, in einem 
stochiometrischen UberschuB vorliegen. Auf der mit wenigstens einer 
Silanverbindung gemaB Formel (I) vorbeschichteten Metallpigmentoberflache sind 
die funktionellen Gruppen (Y) regelmaBig in einem stochiometrischen UnterschuB, 
bezogen auf die entsprechende chemisch kompatible funktionelle Gegengruppe des 
nachtraglich aufgebrachten oligomeren und/oder polymeren Bindemittels. 

So kann beispielsweise Y eine lsocyanatgruppe sein, wahrend das Bindemittel 
Polyesterkomponenten mit Polyol- und Polycarboxyfunktionen umfaBt Die 
Isocyanatgruppen konnen, ggfs unter Zugabe eines Katalysators, bereits bei 
Raumtemperatur mit OH-Gruppen des Bindemittels abreagieren. Erst nach der 
Beschichtung des Metallpigmentes und der Einarbeitung in ein Lacksystem hartet 
dann die Polyesterbeschichtung beim Einbrennen des Lacksystems aus. 
Die Gruppe Y ist bevorzugt eine endstandige Gruppe, da hier die hochste Reaktivitat 
aufgrund der geringsten sterischen Hinderung gegeben ist. Es kann sich aber auch 
urn eine weitgehend endstandige Gruppe handeln, bei der noch bis zu 3 C-Atome bis 
zum Kettenende vor der Y-Funktion vorhanden sein konnen. 

Die Bindemittelfunktionalitaten, die mit Y reagieren, konnen auch die gleichen sein, 
die auch bei der Aushartung des Bindemittels das Polymer aufbauen. Dies ist 
moglich, da - wie bereits vorstehend ausgefuhrt - die mit Y reaktiven funktionellen 
Gruppen des oligomeren/polymeren Bindemittels regelmaBig in einem 



WO 2005/063897 



15 



PCT/EP2004/014663 



stochiometrischen OberschuB zu der funktionellen Gruppe Y auf der 
Pigmentoberflache vorliegen, so da(3 nach erfolgter Umsetzung der reaktiven Gruppe 
Y mit dem oligomeren/polymeren Bindemittel noch genugend funktionelle Gruppen 
an dem oligomeren und/oder polymeren Bindemittel fur die Vernetzung bzw. 
Aushartung verbleiben. Die mit der reaktiven Gruppe Y reaktive funktionelle Gruppe 
des oligomeren/polymeren Bindemittels kann auch verschieden sein von der 
funktionellen Gruppe bzw. den funktionellen Gruppen, die an der Aushartung des 
Bindemittels beteiligt sind. 

Als Oberflachenmodifizierungsmittel geeignete organofunktionelle Silane mit 
entsprechenden funktionellen Gruppen sind kommerziell verfugbar. Beispielsweise 
sind dies viele Vertreter der von der Fa. Degussa, Rheinfelden hergestellten und 
unter dem Handelsnamen „Dynasylan®" vertriebenen Produkte bzw. der von der Fa. 
OSi Specialties produzierten Silquest®-Silane oder von der Fa. Wacker produzierten 
GENOSIL®-Silane. 

Beispiele hierfur sind 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan (Dynasylan MEMO, 
Silquest A-174NT), 3-Mercaptopropyltri(m)ethoxysilan (Dynasylan MTMO oder 3201; 
Silquest A-189), 3-Glycidoxypropyltrimethoxysilan (Dynasylan GLYMO, Silquest A- 
187), tris-(3-Trimethoxysilylpropyl)isocyanurat (Silquest Y-1 1597), gamma- 
Mercaptopropyltrimethoxysilan (Silquest A-189), beta-(3,4- 
Epoxycyclohexyl)ethyltrimethoxysilan (Silquest A-186), gamma- 
Isocyanatopropyltrimethoxysilan (Silquest A-Link 35, Genosil GF40), 
(Methacryloxymethyl)trimethoxysilan (Genosil XL 33), 
lsocyanatomethyl)trimethoxysilan (Genosil XL 43), 

Aminopropyltrimethoxysilan (Dynasylan AMMO; Silquest A-1 110), 
Aminopropyltriethoxysilan (Dynasylan AMEO) oder N-(2-Aminoethyl)-3- 
aminopropyltrimethoxysilan (Dynasylan DAMO, Silquest A-1 120) oder N-(2- 
AminoethyI)-3-aminopropyItriethoxysiIan, Triamino-funktionelles Trimethoxysilan 
(Silquest A-1 130), bis-(gamma-Trimethoxysilylpropyl)amin (Silquest A-1 170), N-ethyl- 
gamma-aminoisobytyltrimethoxysilan (Silquest A-Link 15), N-Phenyl-gamma- 
aminopropyltrimethoxysilan (Silquest Y-9669), 4-Amino-3,3- 
dimethylbutyltrimethoxysilan (Silquest Y-1 1637), (N- 
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CycIohexylaminomethyl)triethoxyosilan (Genosil XL 926), (N- 
Phenylaminomethyl)trimethoxysilan (Genosil XL 973) und deren Mischungen. 

Die Silane, vorzugsweise Silane gemaB Formel (I), konnen direkt auf der 
metallischen Oberflache von Metallpigmenten aufgebracht sein. GemaB einer 
bevorzugten Weiterbildung sind die Metallpigmente mit einer Si0 2 -Beschichtung 
versehen, vorzugsweise mit einer Si0 2 -Beschichtung umhullt, wobei die Silane auf 
die Si0 2 -Beschichtung aufgebracht sind. Auf die so vorbeschichteten Metallpigmente 
ist dann das oligomere und/oder polymere Bindemittel aufgebracht. 

Bei einer erfindungsgernaBen Weiterbildung konnen auch organische Oder 
anorganische Buntpigmente sowie Farbstoffe in der Beschichtung enthalten sein, so 
dass farbige Metallpigmente zuganglich sind. Hiermit konnen insbesondere farbige 
Effektpulverlacke mit hoher Korrosionsstabilitat hergestellt werden: 

(a) Buntpigmente 

i) organische Buntpigmente 

Bei organischen Buntpigmente kommen handelsubliche Pigmente der Klassen 
Monoazo-, Bisazo-, Antrachinon-, Phthalocyanin-Blau, Phthalocyanin-Grun, 
Perylen-, Perinonpigmente, Indigo-, Thioindigo-, Indolinon-, 
Isoindolinonpigmente, Chinacridon, Pyrrolopyrrolidon-, Dioxazinpigmente 
sowie Metallkomplexpigmente wie beispielsweise Kupferazomethin Gelb 
sowie weitere in Herbst/Hunger Mndustrielle org. Pigmented VCH 
Verlagsgesellschaft mbH, Weinheim, Deutschland (1987) aufgefuhrte Klassen 
und Pigmente. 

ii) anorganische Buntpigmente 

Bei anorganischen Buntpigmenten handelt es sich um Eisenoxid-Pigmente, 
Bleichromat-Pigmente, Chromoxid-Pigmente, Ultramarin-Pigmente, komplexe 
anorganische Bunt-Pigmente, Eisenblau-Pigmente, Cadmium-Pigmente, 
Wismutvanadat-Pigmente, Cersulfid-Pigmente sowie handelsubliche 
Titandioxid- und Zinksulfid- WeiBpigmente sowie weitere in x Aktuelle anorg. 
Buntpigmente' Vincentz-Verlag, Hartmut Endriss aufgefuhrte Klassen und 
Pigmente. 
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(b) Farbstoffe 

Zum Einsatz kommen dem Anwendungsfall entsprechende migrationsstabile 
Farbstoffe wie z.B. mit Azoliganden komplexierte Schwermetallsalze, 
metallorganische Verbindungen, die mindestens eine Azo- und/oder 
chromophore Gruppe enthalten und in dem eingesetzten Medium loslich sind, 
beispielsweise Solvent Yellow 79, Solvent Red 8, Solvent Blue 45 und Solvent 
Black 45, erhaltlich bei Fa. Clariant, Basel, Schweiz. 

Bei einer erfindungsgemaBen Weiterbildung konnen auch Korrosionsinhibitoren in 
der Beschichtung enthalten sein. Diese Korrosionsinhibitoren konnen von anodischer 
oder kathodischer Wirkungsweise sein und auch in Mischungen vorliegen. Als 
Korrosionsinhibitoren konnen Korrosionsschutzpigmente eingesetzt werden. 
Beispiele hierfur sind Strontium-Zink-Phosphosilikat, Zink-Aluminium- 
Polyphosphathydrat, Zink-Calcium-Aluminium-Strontium-Phosphatsilikathydrat, Zink- 
Calcium-Strontium-Orthophosphatsilikathydrat, Strontium-Aluminium- 
Polyphosphathydrat, Calcium-Aluminium-Polyphosphatsilikathydrat und Natrium- 
und/oder Calcium- und/oder Zink-Molybdat und/oder Phospho-Molybdat und/oder 
Zinkphosphatkomplex oder Mischungen davon bestehen. 

Die Korrosionsschutzpigmente weisen vorzugsweise eine mittlere TeilchengroBe im 
Bereich von 0,1 bis 10 jjm, bevorzugt von 0,15 bis 5 jjm, auf. 

Ein Schutz vor Korrosion kann auch durch Vorbeschichtung der Metalipigmente mit 
Siliziumdioxid, Metalloxid, phosphororganischen Verbindungen, vorzugsweise 
Phosphorsaureestern und/oder Phosphonsaureverbindungen, und/oder Polymeren 
vorbeschichtet sind, bewirkt oder verbessert werden. 

Bei einer weiteren erfindungsgemaBen Weiterbildung konnen auch weitere in Lacken 
und Pulverlacken ubliche Zusatze in der Beschichtung enthalten sein, so dass die 
erfindungsgemaBen Metalipigmente maBgeschneiderte Anwendungseigenschaften 
im Anwendungsmedium besitzen. 

Vorzugsweise werden die Zusatze aus der Gruppe ausgewahlt, die Additive, 
Fullstoffe, Entgasungsmittel, filmbildende Hilfsmittel, Flammschutzmittel, 
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Haftvermittler, Korrosionsinhibitoren, Lichtschutzmittel, Mattierungsmittel, 
Photoinitinitiatoren, Polymerisationsinhibitoren, Polymerisationsinitiatoren, 
Radikalfanger, Rieselhilfen, Slipmittel, strahlungshartende Reaktiwerdunner, 
thermisch vernetzbare ReaktivverdCinner, UV-Absorber, Verlaufmittel, 
Vernetzungskatalysatoren, Wachse und Mischungen davon umfaBt. 

Die erfindungsgemaBen Metallpigmente konnen in 

Beschichtungszusammensetzungen, einem Masterbatch odereinem Pulverlack auch 
zusammen mit weiteren Pigmenten verwendet werden. GemaB einer bevorzugten 
Ausfuhrungsform konnen die erfindungsgemaBen Metallpigmente zusammen mit 
Perlglanzpigmenten verwendet werden. Perlglanzpigmente konnen nicht korrodieren 
und eignen sich mithin fur Beschichtungen, die korrodierenden Bedingungen bspw. 
der naturlichen Bewitterung ausgesetzt sind. Somit eignen sich Gemische aus 
erfindungsgemaBen Metallpigmente n und Perlglanzpigmenten in 
Pulverlacksystemen, die zur Pulverlack-Beschichtung von beispielsweise 
Fassadenelementen, Karosserien, Fahrzeugrahmen etc. verwendet werden. 

Der Gehalt an Bindemittel bei den erfindungsgemaBen Metallpigmenten betragt 
vorzugsweise 20 bis 85 Gew.-%, bevorzugt 52 bis 75 Gew.-% und weiter bevorzugt 
55 bis 60 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des beschichteten 
Metallpigmentes. 

Die Bindemittel polymerisieren vorzugsweise nicht bzw. nicht wesentlich bei der 
Beschichtung bzw. nach der Beschichtung der Metallpigmente. Eine Polymerisation 
der die Metallpigmente umhullenden Bindemittel findet vorzugsweise erst beim 
Einbrennen des fertigen Lackes nach der Applikation der erfindungsgemaBen 
Metallpigmente in dem Anwendungsmedium statt. In diesem Fall erfolgt die 
Polymerisation thermisch. 

Es kann jedoch auch, bei radikalisch polymerisierenden Bindemitteln, eine 
Aushartung mitteis UV- Oder IR-Strahlung erfolgen. Hierbei kann sowohl das 
Bindemittel des Lackes als auch das Bindemittel der Beschichtung polymerisieren. 
Dabei erfolgt vorzugsweise eine Vernetzung des Bindemittels des Lackes mit dem 
Bindemittel des Beschichtung des erfindungsgemaBen Metallpigmentes. 
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Ein groBer Vorteil der erfindungsgemaBen Metallpigmente besteht u.a. in der viel 
besseren Anbindung der Metallpigmente an das Bindemittel eines Lackes. Dies ist 
insbesondere dann gegeben, wenn das gleiche Bindemittel als Beschichtung wie 
auch als Applikationsmedium verwendet wird. 

Metallpigmente stellen aufgrund ihrer plattchenformigen Struktur immer eine Storung 
der Lackierung dar und bewirken daher eine verringerte mechanische Stabilitat der 
Lackierung bzw. des Lackfilmes. Die erfindungsgemaBen Metallpigmente konnen 
jedoch nahezu perfekt in die aushartende Beschichtung eingepaBt werden, und 
daher sind erhohte mechanische und chemische Stabilitaten der Beschichtung die 
Folge. 

So ist insbesondere bei ausgeharteten Pulverlacken, die die erfindungsgemaBen 
Metallpigmente enthalten, eine erheblich gesteigerte Abrasionsbestandigkeit 
festzustellen, verglichen mit herkommlichen Pulverlackbeschichtungen. 
Oberraschenderweise weisen ausgehartete erfindungsgemaBe Pulverlacke einen 
neuen attraktiven Effekt auf. Eine mit dem erfindungsgemaBen Pulverlack 
beschichtete Substratoberflache erzeugt bei einem Betrachter einen metallischen 
Eindruck mit raumlicher Tiefe. Es wird vermutet, daB diese vorteilhaften 
Eigenschaften auf eine gute Einbindung der Metallpigmente in der 
Pulverlackbeschichtung zuruckzufuhren sind. Die erfindungsgemaBen 
Metallpigmente weisen keinen oder nur einen vernachlassigbaren Anteil an 
Metallpigmenten mit Leafing-Verhalten auf. 

Oberraschenderweise wurde gefunden, daB die erfindungsgemaB mit Bindemittel 
umhullten Pigmente auch als Masterbatch im Pulverlack verwendet werden konnen. 
Im Fall eines Masterbatches betragt der Gehalt an Bindemittel vorzugsweise 50 bis 
85 Gew.-%, bevorzugt 55 bis 80 Gew.-% und weiter bevorzugt 60 bis 75 Gew.-%. 

Masterbatche werden ublicherweise in Kunststoffen verwendet. Hier ist ein 
Masterbatch ein hoch pigmentierter Kunststoff, der dem Kunststoffmedium im 
Extruder zugegeben wird. 
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lm Pulverlack stellt ein nach dem herkommlichen Bonding-Verfahren hergestelltes 
Metallpigment eine Art Vorform eines Masterbatches dar. Bei Metallpigmenten sind 
jedoch lediglich Pigmentierungshohen von ca. maximal 8 % erreichbar. 

Mit den erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmenten konnen wesentlich hohere 
Konzentrationen an Metallpigment erreicht werden, so da(3 man hier wirklich von 
einem Masterbatch sprechen kann. Dies gilt insbesondere fur den Fall, das das 
Metallpigment mit dem gleichen Bindemittelsystem beschichtet wird, in das es spater 
- beispielsweise in einem Pulverlack - auch eingearbeitet und verarbeitet wird. 

Bei der vorliegenden Erfindung ist auBerst vorteilhaft moglich, einen Masterbatch 
oder eine Beschichtungszusammensetzung mit einem Metallgehalt von 
vorzugsweise 0,5 bis 15 Gew.-%, weiter vorzugsweise von 1 bis 12 Gew.-%, weiter 
bevorzugt von 2 bis 8 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des 
Masterbatches oder der Beschichtungszusammensetzung, bereitzustellen. 

Die bei der vorliegenden Erfindung mogliche hohe Pigmentierung von Masterbatch 
und Beschichtungszusammensetzung eroffnet vollig neue Moglichkeiten. 
Beispielsweise ist die Verwendung von hochpignnentierten bzw. hochkonzentrierten 
Masterbatchen beispielsweise beim Transport ein groBer Vorteil. Aufgrund der 
hoheren Konzentration des Masterbatches mussen - bei gleicher Endkonzentration 
beispielsweise in einem Pulverlack - geringere Mengen verwendet und mithin 
transportiert werden. 

In einer Beschichtungszusammensetzung ermdglicht die hohere Konzentration von 
Metallpigmenten eine erhohte Deckung eines zu beschichtenden Substrats mit 
Metallpigmenten, die mit herkommlichen Pulverlacksystemen nicht moglich sind. 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe wird des weiteren durch Bereitstellung 
eines Verfahrens zur Herstellung eines Metallpigmentes nach einem der Anspruche 
1 bis 26, umfassend die Schritte: 

a) Herstellen einer Losung oder Dispersion eines oligomeren und/oder 
polymeren Bindemittels in einem organischen Losemittel, 
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b) Beschichten des Metal Ipigmentes mit dem Bindemittel durch 

i) Dispergieren des Metallpigmentes in der Losung oder Dispersion von a) 
und anschlieBendem Verspruhen, 

oder 

ii) Verspruhen der Losung oder Dispersion von a) auf in einem Gasstrom 
verwirbelte Metallpigmente, 

c) Trocknen der mit Bindemittel beschichteten Metallpigmente in einem 
bewegten Gasstrom, 

gelost. 

Selbstverstandlich konnen die Metallpigmente auch zuerst in einem organischen 
Losungsmittel dispergiert und nachfolgend das oligornere und/oder polymere 
Bindemittel in geloster oder ungeloster Form zugegeben werden, so daB eine 
Dispersion aus Metallpigmenten und Bindemittel oder Bindemittellosung entsteht, die 
nachfolgend im Schritt b)i) verspruht wird. 

Bevorzugte Weiterbildungen des erfindungsgemaBen Verfahrens sind in den 
Unteranspruchen angegeben. Die in bezug auf die erfindungsgemaBen 
Metallpigmente bzw. Beschichtungszusammensetzung gemachten Ausfuhrungen 
gelten entsprechend bei der Erlauterung des erfindungsgemaBen Verfahrens. 

Die Metallpigmente sind im organischen Losemittel unloslich und bilden mit dem 
Losemittel bzw. in im Losemittel gelosten Verbindungen eine Dispersion. Die 
Bindemittel und ggfs. weiter verwendeten Zusatz- und/oder Hilfsstoffe, 
beispielsweise Harter, sind im vorzugsweise im organischen Losemittel loslich, 
konnen im Fall einer Unloslichkeit jedoch auch als Dispersion vorliegen. 

Vorzugsweise werden den in Losemittel gelostem oder dispergiertem oligomerem 
und/oder polymerem Bindemittel, vor dem Inkontaktbringen mit den Metallpigmenten, 
weitere Zusatz- und/oder Hilfsstoffe zugesetzt. 

Die vorzugsweise zu verwendenden Zusatz- und/oder Hilfsstoffe sind weiter oben 
bereits angegeben worden. Bei Einarbeitung der Zusatz- und/oder Hilfsstoffe in eine 
Losung oder Dispersion aus polymeren oder oligomeren Bindemitteln wird vorteilhaft 
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eine gleichmaBige Verteilung der Zusatz- und/oder Hilfsstoffe in der auf den 
Metallpigmenten aufgebrachten Beschichtung erhalten. 

Die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe konnen beispielsweise Harter, Photoinitiatoren 
und/oder Polymerisationsinitiatoren umfassen. Des weiteren konnen die Zusatz- 
und/oder Hilfsstoffe Korrosionsinhibitoren, vorzugsweise Korrosionsschutzpigmente, 
umfassen. Die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe sind bereits oben im Detail aufgefuhrt 
worden. 

Als Losemittel konnen Wasser, organische Losemittel Oder Wasserhaltige 
organische Losemittel verwendet werden. Vorzugsweise werden organische 
Losemittel mit einem Wassergehalt von vorzugsweise weniger als 2 Gew.-%, weiter 
bevorzugt von weniger als 1 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von weniger als 0,5 
Gew.-%, Wasser verwendet. Die Angabe Gew.-% bezieht sich hierbei auf das 
Gesamtgewicht des verwendeten Losemittels. 

Bei einer weiteren bevorzugten Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens 
konnen bei der Beschichtung der Metallpigmente pigmentaffine Bindemittel 
verwendet werden. Unter pigmentaffinen Bindemitteln werden Bindemittel 
verstanden, die haftvermittelnde Gruppen enthalten und schon in der Pigment- 
Bindemittel-Dispersion an das Metallpigment binden. Dies sind zum Beispiel 
Epoxidharze, Epoxidharz-modifizierte Phosphorsaureester, wie z.B. Resydrol VAX 
5538w/50 WA von UCB Surface Specialities, carboxyfunktionalisierte Harze, 
phosphonat-, phosphonsaureester- oder sulfonatfunktionalisierte Harze. 
Derartige Harze binden bereits in der Dispersion in einem Losemittel an die 
Metallpigmentoberflache. 

Bei Verwendung von Silanisierungsmitteln, beispielsweise der oben genannten 
Silanisierungsmittel, werden diese vorzugsweise in dem gleichen organischen 
Losemittel auf die Metallpigmentoberflache aufgebracht, das auch zur Herstellung 
der Losung oder Dispersion des oligomeren und/oder polymeren Bindemittels 
verwendet wird. Die Silanisierung der Metallpigmente kann bei erhohter Temperatur 
unter Ruhren oder Schutteln sowie optional unter Zugabe von Wasser und/oder 
eines Katalysators durchgefuhrt werden. Als Katalysator werden vorzugsweise 
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leichtfluchtige organische Basen wie z.B. Ammoniak, leichtfluchtige Amine, etc. 
verwendet. 

Bei dem nachfolgenden Verspruhen der Metallpigmentdispersion wird eine bessere 
Beschichtungsqualitat mit weniger kugelformigen Nebenfallungen des Bindemittels 
erhalten. Es wird vermutet, dass zudem eine weitgehende Vorbeschichtung der 
Metallpigmente mit Bindemittel vor dem Verspruhen auBerdem eine bessere 
Beschichtung mit dem restlichen, noch nicht gebundenen Bindemittel auf dem 
Metallpigment bewirkt. Die bereits in der Dispersion erfolgt Vorbeschichtung durch 
die pigmentaffinen Bindemittel konnte eine Art Keimbildung bewirken, die die weitere 
gleichmaBige Beschichtung wahrend des Verspruhens der Dispersion begunstigt.. 

Das Entfernen des Losemittels bzw. das Trocknen der beschichteten Metallpigmente 
erfolgt vorzugsweise unter gleichzeitiger Oder nachfolgender Verwirbelung der 
beschichteten Metallpigmente. 

Die Verwirbelung der beschichteten Metallpigmente verhindert zuverlassig eine 
Aggregation oder Agglomeration der Metallpigmente. Da die Metallpigmente in einer 
aufgebrachten Lackierung gleichsam als eine Vielzahl kleiner Spiegelelemente 
wirken, sollte eine Agglomeration der Metallpigmente vermieden werden, urn eine 
Beeintrachtigung des optischen Erscheinungsbildes der Beschichtung zu vermeiden. 

Vorzugsweise werden die Schritte (bi) und (c) in einer ersten Verfahrensvariante 
zusammengefasst, in der das Verspruhen der beschichteten Metallpigmente und das 
Entfernen des Losemittels durch Spruhtrocknen erfolgt. 

Vorzugsweise betragt die Restfeuchte der getrockneten erfindungsgemaBen 
Metallpigmente weniger als 4 Gew.-%, weiter bevorzugt weniger als 2 Gew.-%, noch 
weiter bevorzugt weniger als 1,2 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht 
des erfindungsgemaBen Metallpigmentes. Bei hoheren Restfeuchtgehalten konnen 
die Oberflachen der beschichteten Pigmente klebrig sein, was nachteiligerweise zu 
unerwiinschten Agglomeraten und/oder Aggregaten fiihrt. 
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Die Spruhtrocknung ist ein besonders kostengunstiges Trocknungsverfahren, 
welches gleichzeitig hohe Durchsatze gewahrleistet. Bei der Spruhtrocknung ist 
sowohl ein Batch-Betrieb als auch ein kontinuierlicher Betrieb moglich. Bevorzugt 
werden Spruhtrocknungsverfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen 
Matallpigmente verwendet. 

Bei der Spruhtrocknung wird die Dispersion unter geeignetem Spruhdruck in einen 
umschlossenen Anlagenraum verdust bzw. zerstaubt. Der Spruhdruck wird in 
Abhangigkeit von den auBeren Bedingungen wie Feststoffgehalt, Viskositat der zu 
verspruhenden Dispersion, Temperatur im Reaktor, Art des Losemittels, etc. 
eingestellt und kann vom Fachmann ohne weiteres ermittelt werden. Vorzugsweise 
findet die Verdusung in einen Gasstrom, beispielsweise Luft oder Stickstoff, statt. Die 
sich bildenden Tropfchen fiihren aufgrund der starken OberflachenvergroBerung zu 
einer starken Verdunstung des Losemittels, was noch durch eine erhohte 
Temperatur der Forderluft verbessert werden kann. Die Temperatur wird dabei so 
gewahlt, daB keine wesentliche Polymerisation bzw. Aushartung der reaktiven 
Beschichtung auf den Metallpigmenten erfolgt. 

Bei der Spruhtrocknung kann die Zerstaubung durch Zentrifugalzerstauber, wie 
Zerstauberscheiben bzw. Zerstauberrader, durch Druckdiisen, Zweistoffdusen oder 
Dralldusen erfolgen. Der Gasstrom kann entweder im Gleichstrom oder im 
Gegenstrombetrieb die Anlage durchlaufen. Bei einer Spruhtrocknung im Mischstrom 
sind die Dusen im unteren Teil des Trockenturmes angebracht. Die Verspruhung 
erfolgt hierbei springbrunnenartig nach oben. Die Abscheidung des Produktes aus 
dem Gasstrom erfolgt unter dem Spruhturm, durch einen Zyklon und einen Filter. 
Des weiteren kann zur Trocknung der zu verspruhenden Suspension ein 
Kombinationsverfahren, der sog. fluidisierte Sprtihtrockner eingesetzt werden. 
Dieses Verfahren vereinigt die Vorteile der Spruhtrocknung feiner Tropfchen mit der 
Wirbelbetttrocknung. Es konnen selbstverstandlich auch andere 
Spruhtrocknungsverfahren verwendet werden. 

GemaB einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform werden die Schritte (bii) und (c) 
zusammengefasst, indem das Beschichten und Trocknen der Metallpigmente in 
einem Fluidbett oder einer Wirbelschicht erfolgt, wobei die im Losemittel gelosten 
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Oder dispergierten oligomeren und/oder poiymeren Bindemittel eingespruht werden 
und das Losemittel wahrend der Verwirbelung in dem Fluidbett oder der 
Wirbelschicht entfernt wird. 

Diese Verfahrensvariante entspricht der einer Fluidbettbeschichtung. Dabei wird das 
Pigment wird in einer geschlossenen Spruhtrocknungsapparatur vorgelegt und durch 
Einblasen von Druckluft oder unter Druck stehendem Stickstoff fluidisiert. Die 
Druckluftmenge bzw. Druckstickstoffmenge wird dabei so gewahlt, daB eine ruhige 
und nicht turbulente Oberflache entsteht. Die Bindemittel-Losung bzw. -Dispersion 
wird dann durch eine Duse gefordert und in das bewegte Fluidbett gespruht. Das 
Losemittel kann dann wie bei der ersten Verfahrensvariante, beispielsweise durch 
Warmebeaufschlagung, entfernt und das erfindungsgemaBe Metallpigment 
getrocknet werden. 

Die Pigment/Bindemittel/Losemittel-Dispersionen fur die Spruhtrocknung bzw. die 
Bindemittel-Losung bzw. -Dispersion fur die Fluidbettbeschichtung konnen bspw. mit 
folgenden organischen Losemitteln hergestellt werden: Alkohole, Ether, Ester, 
Ketone sowie aliphatische und aromatische Kohlenwasserstoffe mit einem 
Siedepunkt von unter 130 °C. Besonders bevorzugt sind Aceton und Ethylacetat. Es 
konnen aber Mischungen der vorgenannten organischen Losemittel verwendet 
werden. Wasser bzw. Wasser-Losemittelgemische konnen ebenfalls verwendet 
werden. 

Die Dispersion ist vorzugsweise flussig genug, urn problemlos durch eine Duse 
verspruhbar zu sein. Der Losemittelgehalt der Dispersion betragt vorzugsweise SO 
bis 97 Gew.-%, bevorzugt 50 bis 85 Gew.-% und weiter bevorzugt 50 bis 75 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Dispersion. 

Der Druck mit dem die Druckluft bzw. der Stickstoff in die Apparatur eingelassen 
wird, betragt vorzugsweise 1 bis 5 bar, weiter bevorzugt 2-4 bar. 

Die Temperatur zur Abdunstung des Losemittels hangt wesentlich von der Natur des 
Losemittels ab. Bevorzugt sind Temperaturen von 0 bis 130 °C, besonders bevorzugt 
20 bis 80 °C. 
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Vorzugsweise wird die Temperatur so gewahlt, dass das Losemittel gut verdampft 
und die Bindemittelbeschichtung nicht wesentlich polymerisiert, vorzugsweise nicht 
polymerisiert. Ein leichtes Anpolymerisieren des Bindemittels ist jedoch nicht 
ausgeschlossen und auch unerheblich, solange noch eine spatere ausreichende 
Reaktionsfahigkeit des Bindemittels gegeben ist. 

Das nach beiden Verfahrensvarianten hergestellte erfindungsgemaBe Metallpigment 
ist ein staubarmes, rieselfahiges Pulver mit einer KorngroBe von d 50 kleiner 190 //m, 
bevorzugt kleiner 1 00 jjm. Vorzugsweise betragt die KorngroBe von d 5 o wenigstens 5 
jam. Es handelt sich mithin nicht um ein Granulat. Granulate haben eine GroBe, die 
ublicherweise im Bereich von Millimetern liegt. 

Das erfindungsgemaBe Metallpigment kann nach dem HerstellungsprozeB gesichtet 
und/oder gesiebt werden, um eine definierte KorngroBenverteilung des Produktes zu 
gewahrleisten. 

Das erfindungsgemaBe Metallpigmentpulver kann mit einer geeigneten 
Flussigphase, vorzugsweise einem Losemittel, versetzt werden, um es in Form einer 
Paste bereitstellen zu konnen. Dabei betragt der Pigmentanteil der Paste 
vorzugsweise 30 bis 80 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Paste. 

Als Losemittel zum Anpasten werden vorzugsweise Wasser oder organische 
Losemittel wie aliphatische Kohlenwasserstoffe („Testbenzin"), aromatische 
Kohlenwasserstoffe (Solvent Naphta), Alkohole, Ester, Ketone, Aldehyde, Ether oder 
Mischungen davon verwendet. 

Hierbei sollten jedoch stets Losemittel verwendet werden, die nicht das Bindemittel 
vom Metallpigment wieder ablosen. Vorzugsweise werden aliphatische und/oder 
aromatische Kohlenwasserstoffe verwendet. 

Das erfindungsgemaB beschichtete Metallpigment wird vorzugsweise bei der 
Herstellung von Farben, Lacken, Pulverlacken, Druckfarben, Kunststoffen und 
Kosmetika verwendet. 
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Die folgenden Beispiele und Figuren erlautern die Erfindung, ohne sie zu 
beschranken. 

Beispiel 1: Es wurden 125 g eines gesattigten Polyesters mit der Saurezahl 70 
(Crylcoat 340 (Fa. UCB, Belgien) sowie 125 g eines Epoxyharzes mit einem 
Epoxyaquivalentgewicht von 750 (Araldit GT 6063 ES, Fa. Vantico, Schweiz) in 
1 800 g Aceton gelost und 250 g Standart Spezial PGR 501 (d 50 = 20 //m) (erhaltlich 
bei Fa. Eckart, Furth, Deutschland) eingeruhrt. 2300 g der Dispersion wurden in 
einem Spruhtrockner bei einer Rate von 30 g/min und einem Spritzdruck von 2,5 bar 
in einem 55 °C warmen Luftstrom verspruht. Nach Trocknung wurde eine Ausbeute 
von 483 g Pigment erhalten. 

In Fig. 1 ist eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme des gemaB dem 
erfindungsgemaBen Beispiel 1 beschichteten Metallpigmentes abgebildet. 

In Fig. 2 ist das Ausgangspigment (Vergleichsbeispiel 6) gezeigt. 

Der Vergleich dieser beiden Figuren zeigt, daB das erfindungsgemaBe Metallpigment 
von der Bindemittelbeschichtung vollstandig umhullt sind. 

Beispiel 2: Es wurden 125 g eines gesattigten Polyesters mit der Saurezahl 70 
(Crylcoat 340, Fa. UCB, Belgien) sowie 125 g eines Epoxyharzes mit einem 
Epoxyaquivalentgewicht von 750 (Araldit GT 6063 ES, Fa. Vantico, Schweiz) in 1800 
g Aceton gelost und 300 g Dorolan Reichbleichgold 10/0 (Fa. Eckart) eingeruhrt. 
2300 g der Dispersion wurden in einem Spruhtrockner bei einer Rate von 30 g/min 
und einem Spritzdruck von 2,5 bar in einem 55 °C warmen Luftstrom verspruht. Nach 
Trocknung wurde eine Ausbeute von 537 g Pigment erhalten. 

Beispiel 3: Es wurden 125 g eines gesattigten Polyesters mit der Saurezahl 70 (z.B. 
Crylcoat 340, Fa. UCB, Belgien) sowie 1 25 g eines Epoxyharzes mit einem 
Epoxyaquivalentgewicht von 750 (z. B. Araldit GT 6063 ES, Fa. Vantico, Schweiz) in 
1800 g. Aceton gelost und 50 g Standart Spezial PCR 501 eingeruhrt. 2100 g der 
Dispersion wurden in einem Spruhtrockner bei einer Rate von 30 g/min und einem 
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Spritzdruck von 2,5 bar in einem 55 °C warmen Luftstrom verspruht. Nach Trocknung 
wurde eine Ausbeute von 288 g Pigment erhalten. 

Beispiel 4: Wie Beispiel 1 , jedoch wurde als Aluminiumpigment Standart 212 (d 6 o = 
50 \xm; Fa. Eckart) eingesetzt. Dieses Pigment war zuvor nicht beschichtet. 

Vergleichsbeispiel 5: Kommerziell erhaltliches STANDART Aluminiumpulver 
Spezial PCR 501 (Fa Eckart). 

Vergleichsbeispiel 6: Kommerziell erhaltliches STANDART Goldbronzepulver 
Dorolan Reichbleichgold 10/0 (Fa Eckart). 

Vergleichsbeispiel 7: Kommerziell erhaltliches STANDART PCA 501 (d 50 = 20 \xm) 
(Fa. Eckart). 

Vergleichsbeispiel 8: Kommerziell erhaltliches PCF 7130 (d 5 o = 20 jt/m; Fa. Toyal, 
Japan). Hier handelt es sich urn ein Aluminiumpigment mit einer dreidimensional 
vernetzten Polymerschicht (polymerisiert aus Monomeren). 

Vergleichsbeispiel 9: Kommerziell erhaltliches Standart Aluminiumpigment 212 (in 
getrockneter Form der STAPA® Metallux 212; d 5 o = 50 jum) (Fa. Eckart). 

Beispiel 10: Beschichtung wie Beispiel 1, jedoch wurde kommerziell erhaltliches 
Aloxal 3010 (d 5 o= 18 |Lim, Fa. Eckart) als Ausgangsmaterial eingesetzt. 

Vergleichsbeispiel 11: Kommerziell erhaltliches Aloxal 3010 (d 50 = 18 jxm, Fa. 

Eckart), welches ausgetrocknet, jedoch nicht weiter beschichtet wurde. 

Hier zeigten die weiter unten beschriebenen Applikationen ein ungleichmaGiges 

Spritzbild. 

Die besseren Stabilitaten der erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmente 
zeigten sich in der Applikation (Einschichtlackierung, d.h. ohne Klarlackierung) in 
folgenden Abprufungen: 
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- Prufung der Bestandigkeit gegen verschiedene Sauren und Laugen 

- Kondenswasser-Konstantklima (gemaB DIN 50017) 

- Morteltest nach Vorschriften der GSB (Gutegemeinschaft fur die 
Stuckbeschichtung von Bauteilen e.V., Schwabisch-Gmund, D-73525, 
Deutschland) 

Bei einer Prufung der Bestandigkeit gegen verschiedene Sauren und Laugen wurden 
Prufbleche, die mit den Pulverlacken der verschiedenen erfindungsgemaGen 
Beispiele bzw. Vergleichsbeispiele, wie weiter unten beschrieben, beschichtet waren, 
mit Salzsaure und Schwefelsaure verschiedener Konzentrationen sowie mit 
Natronlauge betropft Die Tropfen wirkten 5 Minuten bis drei Stunden auf das 
jeweilige Blech ein. Nach Abwaschen der Sauren bzw. Laugen wurde jeder 
Tropfenbereich auf den Vergrauungsgrad gemaB den nachstehenden Kriterien 
beurteilt: 

0 Punkte = kein Angriff 

1 Punkt = kaum sichtbarer Angriff 

2 Punkte = deutlich sichtbarer Angriff 

3 Punkte = vollstandige Vergrauung 

Aus insgesamt 14 Tropfenbereichen wurde eine Gesamtbewertung mit 0-42 
Punkten errechnet. 

Der Morteltest nach den Gute- und Prufbestimmungen der GSB (Gutegemeinschaft 
fur die Stuckbeschichtung von Bauteilen e.V.) wurde an Probeblechen mit 
pigmentierten Fassadenbeschichtungen (Pulverlack) angewendet. Hierbei wurde 
eine definierte Menge eines Kalkmortels nach den Vorschriften der AAMA 603-7- 
1976 bzw. AAMA 2604-98 (AAMA: American Architectural Manufactures Association) 
auf ein Probeblech aufgetragen. AnschlieBend wurde das Probeblech sofort fur 24 
Stunden einer relativen Luftfeuchte von 100% bei 40°C ausgesetzt. 

Um diesen Test zu bestehen, muB der Mortel nach 24 Stunden leicht von der 
beschichteten Oberflache abzuheben und eventuelle Reste mit einem feuchten Tuch 
leicht entfernbar sein. Ferner darf sich kein Haftungsverlust des Pulverlackfilms 
zeigen und keine sichtbare Veranderung im Erscheinungsbild der Oberflache bei der 
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Prufung mit bloBem Auge ergeben. Dieser Test ist ein auBerst harter 
Chemikalientest, da im feuchten Mortel pH-Werte von 11-12 vorliegen. Bei 
aluminiumpigmentierten Einschichtlackierungen tritt in der Regel eine starke, 
unansehnliche Vergrauung der belasteten Oberflache auf, es ist jedoch ein 
zumindest annahernd unversehrtes metallisches Erscheinungsbild der Lackierung 
gefordert. Insbesondere fur Aluminiumpigmente stellt dieser Test hohe 
Anforderungen, die bislang mit am Markt befindlichen Systemen noch nicht erreicht 
wurden. 

Die Beurteilung des Morteltests erfolgt visuell, die Bewertung des 
Vergrauungsgrades der bewitterten Zone erfolgt in den Beispielen nach dem System 
der DIN 53230 in den Kennzahlen von 0 bis 5. Der Vergleichsstandard ist die 
unbewitterte Blechzone bzw. ein unbewittertes Blech. 



Kennzahl 


Bedeutung 


0 


keine Veranderungen 


1 


Spuren der Vergrauung 


2 


geringe Vergrauung 


3 


mittlere Vergrauung (Metallflakes sind noch erkennbar) 


4 


starke Vergrauung (Metallflakes kaum noch erkennbar) 


5 


sehr starke Vergrauung 



Fur die Belastungstests wurden Puiverlackapplikationen in einem kommerziell 
erhaltlichen Polyester-Primidsystem (erhaltlich bei Fa. DuPont, Essenbach, 
Deutschland) durchgefuhrt. Die Pigmentierungshohen der erfindungsgemaBen 
Beispiele betrugen 5 bzw. 10 Gew.-% beschichtetes Metallpigment und folglich 2,5 
bzw. 5 Gew.-% bezogen auf den Aluminiumanteil. Die Vergleichsbeispiele wurden zu 
lediglich 1% Gew.-% pigmentiert. Derail niedrige Pigmentierungshohen fuhren in der 
Regel zu besseren Ergebnissen in Belastungstests, da in diesem Fall die 
Metallpigmente besser durch das Bindemittel der Beschichtung geschutzt sind. 



Tabelle 1 : Ergebnisse der Bestandigkeitsprufungen 



Probe 


C hem i ka I ien test 


Kondenswasser- 


Morteltest nach 




Punkte 


Konstantklima 


Vorschriften der GSB 




(DIN 50017) 
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Beispiel 1 


0 


> 1.000 h 


1 


Beispiel 2 


3 


> 1.000 h 


1 


Beispiel 3 


0 


> 1 .000 h 


1 


Beispiel 4 


4 


> 1 .000 h 


2-3 


Vergl.-bsp. 6 


24 


72 h 


5 


Vergl.-bsp. 7 


31 


500 h 


4 


Vprnl -h^n ft 


15 

1 w 


108 h 


4 


Vergl.-bsp. 9 


3 


> 1 .000 h 


3 


Beispiel 10 


0 


> 1.000 h 


1 


Vergl.-bsp. 
11 


3 


> 1.000 h 


4 



Das Ergebnis zeigt, class Applikationen mit erfindungsgemaB beschichteten 
Pigrnenten im Chemikalientest eine deutlich geringere Schadigung durch Sauren und 
Laugen erleiden, als Applikationen mit herkommlichen Pigrnenten. 

Analog zeigen Applikationen mit erfindungsgemaB beschichteten Pigrnenten im 
Kondenswasser-Konstantklima erheblich groBere Standzeiten als Applikationen mit 
herkommlichen Metallpigmenten. 

Beim Morteltest sind bei alien bislang getesteten herkommlichen 
Aluminiumpigmenten die sichtbaren Veranderungen im Erscheinungsbild der 
Oberflache betrachtlich. Es entsteht ein vergrauter Fleck mit den Ausdehnungen des 
Mortelauftrags. Dies gilt auch fur das Vergleichsbeispiel 9, das in den anderen 
Belastungstests sehr gut abschnitt. 

Bei den erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmenten der Beispiele 1 bis 3 sind 
Veranderungen der Oberflache praktisch nicht zu erkennen. Somit bestehen die 
erfindungsgemaB beschichteten Aluminiumpigmente diesen Test und erfullen damit 
eine wichtige Voraussetzung zum Einsatz in Pulverlacken fur Fassadensysteme, wie 
beispielsweise Fassadenplatten. 
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Die vorteilhafte Recyclierbarkeit der erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmente 
in Pulverlackanwendungen zeigt sich bei einem dreifachen Durchlauf durch einen 
Zyklon. Wahrend die Applikation herkommlicher Metallpigmente (Vergleichsbeispiel 
6) nach der Zyklonierung erhebliche Farbverschiebungen durch die teilweise 
Entmischung von Metallpigment und Pulverlackzeigt, sind bei den erfindungsgemaB 
beschichteten Metallpigmenten keine Veranderungen in der Applikation festzustellen. 

Die ausgeharteten Pulverlacke, die erfindungsgemaBe Metallpigmente enthalten, 
erzeugen bei einem Betrachter neben dem metallischen Glanz den Eindruck einer 
ungewohnlichen raumlichen Tiefe. Daruber hinaus sind die ausgeharteten 
erfindungsgemaBen Pulverlacke auBerst abriebfest. Die Abriebfestigkeit kann 
beispielsweise durch den sogenannten „Tesa-Test" bestatigt werden, bei dem ein 
Klebestreifen auf eine lackierte Substratoberflache geklebt und nachfolgend wieder 
abgezogen wird. Bei einem ausgeharteten erfindungsgemaBen Pulverlack kommt es 
zu keinen Lackablosungen. 

Ein weiterer Vorteil der erfindungsgemaB beschichteten Metallpigmente zeigt sich in 
der verbesserten Verarbeitung wahrend der Pulverbeschichtung. Bei sehr 
unterschiedlichem elektrostatischem Aufladeverhalten von Metallpigment und 
Pulverlackbindemittel kommt es zu einer Agglomeratbildung in der Spritzpistole. 
Diese fuhrt zur Entstehung von Pigmentklumpen in der Spritzapplikation. Beurteilt 
man diese Klumpenbildung visuell in einem Notensystem nach DIN 53 230, so 
ergeben sich folgende Benotungen: 

Note 0: keine Klumpenbildung 

Note 1 : erste visuell wahrnehmbare Klumpenbildung 

Note 2: schwache Klumpenbildung 

Note 3: mittlere Klumpenbildung 

Note 4: starke Klumpenbildung 

Note 5: sehr starke Klumpenbildung 

Im Vergleich wurde ein sehr groBes Aluminiumpigment getestet, welches i.d.R. 
schwer zu bonden ist. Das unbeschichtete Aluminiumpigment des 
Vergleichsbeispiels 9 wurde in Form eines dry-blends und eines gebondeten 
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Pulverlacks appliziert. Das erfindungsgemaBe Beispiel 4 hingegen wurde in Form 
eines einfachen dry-blends appliziert. 

Ergebnisse: 
Beispiel 4: 0 - 1 

Vergleichsbeispiel 9 als dry-blend: 3 
Vergleichsbeispiel 9 gebondet: 1-2 

Das erfindungsgemaB beschichtete Aluminiumpigment laBt sich demnach selbst in 
einer einfachen dry-blend Verarbeitung erheblich besser applizieren als gebondetes 
Aluminiumpigment, welches nicht zuvor mit Bindemitteln gemaB dieser Erfindung 
beschichtet wurde. 

Zu Anwendung in NaBlacksystemen wurden unter identischen Bedingungen 
Gasungstests in dem kommerziell erhaltlichen Wasserlacksystem Mischlacksilber 
(BASF, Wurzburg) durchgefuhrt, wobei jeweils die entstehende Menge an 
Wasserstoff gemessen wird. Der Test gilt als bestanden bei einer Gasentwicklung 
von weniger als 22 ml Wasserstoff nach 30 Tagen. 

Beispiel 1 : 12 ml nach 30 Tagen 

Vergleichsbeispiel 6: > 19 ml nach 2 Tagen 

Der Test wurde beim Vergleichsbeispiel 6 nach zwei Tagen abgebrochen, da die 
Wasserstoffentwicklung zu stark war. 
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Patentanspruche 



1 . Metallpigmente mit Beschichtung, 
dadurch gekennzeichnet, 

da(3 die Beschichtung die Metallpigmente umhullt und chemisch vernetzbare(s) 
und/oder unter Einwirkung von Warme, IR-Strahlung, UV-Strahlung und/oder 
Elektronenstrahlen vernetzbare(s) oligomere(s) und/oder polymere(s) Bindemittel 
umfaBt, wobei die beschichteten Metallpigmente als Pulver, welches eine KorngroBe 
d 5 o von weniger als 190 jjm aufweist, vorliegen und nach Aushartung in einem 
Pulverlack korrosionsbestandig sind. 

2. Metallpigmente nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die KorngroBe d 5 o der beschichteten Metallpigmente in einem Bereich von 5 bis 
1 00 //m liegt. 

3. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente 20 bis 85 Gew.-% an oligomerem und/oder polymerem 
Bindemittel aufweisen, bezogen auf das Gesamtgewicht der beschichteten 
Metallpigmente. 

4. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB in der Beschichtung neben Bindemittel weitere Zusatz- und/oder Hilfsstoffe 
enthalten sind. 

5. Metallpigmente nach Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe organische und/oder anorganische 
Buntpigmente und/oder Farbstoffe umfassen. 



WO 2005/063897 



35 



PCT/EP2004/014663 



6. Metallpigmente nach Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe Harter, Photoinitiatoren und/oder 
Polymerisationsinitiatoren umfassen. 

7. Metallpigmente nach Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe weitere Lackkomponenten, vorzugsweise 
Fullstoffe, Entgasungsmittel, filmbildende Hilfsmittel, Flammschutzmittel, 
Haftvermittler, Lichtschutzmittel, Mattierungsmittel, Polymerisationsinitiatoren, 
Radikalfanger, Rieselhilfen, Slipmittel, strahlungshartende Reaktiwerdunner, UV- 
Absorber, Verlaufmittel, Vernetzungskatalysatoren und/oder Wachse umfassen. 

8. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente vor Aufbringung der Beschichtung mit Bindemittel mit einer 
zusatzlichen, vorzugsweise vernetzten, Schicht oder mehreren zusatzlichen, 
vorzugsweise vernetzten, Schichten vorbeschichtet sind. 

9. Metallpigmente nach Anspruch 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente mit Siliziumdioxid, Metalloxid, phosphororganischen 
Verbindungen, vorzugsweise Phosphorsaureestern und/oder 
Phosphonsaureverbindungen, und/oder Polymeren vorbeschichtet sind. 

10. Metallpigmente nach Anspruch 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente mit Haftervermittlern zur Bindemittelbeschichtung, 
vorzugsweise funktionalisierten Silanen, funktionalisierten Polymeren und/oder 
phosphororganischen Verbindungen, vorzugsweise Phosphorsaureester und/oder 
Phosphonsaureverbindungen, vorbeschichtet sind. 
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1 1 . Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das oder die Bindemittel aus der Gruppe ausgewahlt werden, die aus 
Polyesterharzen, Epoxyharzen, Polyurethanharzen, UV-hartenden Systemen, 
Acrylaten und Mischungen davon besteht 

1 2. Metallpigmente nach Anspruch 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Polyesterharze aus der Gruppe ausgewahlt werden, die aus gesattigten OH- 
Gruppe-haltigen Polyesterharze mit einer OH-Zahl zwischen 30-150 mg KOH/g, 
gesattigten Carboxylgruppe-haltigen Polyesterharzen mit einer Saurezahl zwischen 
25 - 70 mg KOH/g liegt und Mischungen davon besteht. 

13. Metallpigmente nach Anspruch 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Epoxyharze aus der Gruppe ausgewahlt werden, die mehr als eine 
Epoxygruppe enthalten und vorzugsweise ein Epoxyaquivalentgewicht (EEW) von 
400-2500 besitzen. 

14. Metallpigmente nach Anspruch 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Polyurethanharze aus der Gruppe ausgewahlt werden, die aus OH- 
funktionellen Polyester- oder Polyacrylatharzen mit blockierten und/oder freien 
Polyisocyanaten und Mischungen davon besteht. 

1 5. Metallpigmente nach Anspruch 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die UV-hartenden Systeme Verbindungen mit einfach und/oder mehrfach 
ungesattigten Doppelbindungen sind. 

16. Metallpigmente nach einem der Anspruche 6 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, 
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daB der Harter aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus Hydroxyalkylamin-haitigen 
Verbindungen, Glycidylgruppen-haltigen Verbindungen, Epoxygruppen-haltigen 
Verbindungen, Triglycidylisocyanuraten und Mischungen davon besteht. 

1 7. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Vernetzung des bzw. der Bindemittel(s) und gegebenenfalls vorhandenem 
Harter thermisch induzierbar ist. 

1 8. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Bindemittel-haltige Beschichtung Korrosionsinhibitoren enthalt. 

1 9. Metallpigmente nach Anspruch 1 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Korrosionsinhibitoren anodische und/oder kathodische Korrosionsinhibitoren 
sind. 

20. Metallpigmente nach Anspruch 18 oder 19, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB Korrosionsinhibitoren Korrosionsschutzpigmente sind, die vorzugsweise aus der 
Gruppe, die aus Strontium-Zink-Phosphosilikat, Zink-Aluminiurn-Polyphosphathydrat, 
Zink-Calcium-Aluminium-Strontium-Phosphatsilikathydrat, Zink-Calcium-Strontium- 
Orthophosphatsilikathydrat, Strontium-Aluminium-Polyphosphathydrat, Calcium- 
Aluminium-Polyphosphatsilikathydrat und Natrium- und/oder Calcium- und/oder Zink- 
Molybdat und/oder Phospho-Molybdat und/oder Zinkphosphatkomplex und 
Mischungen davon besteht, ausgewahlt werden. 

21 . Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 8 bis 20, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB Korrosionsschutzpigmente eine mittlere TeilchengroBe im Bereich von 0,1 bis 10 
//m, vorzugsweise von 0,15 bis 5 pm, aufweisen. 
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22. Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 21 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente aus der Gruppe, die aus Aluminium-, Kupfer-, Eisen-, Titan-, 
Nickel-, Zink- und Messingpigmenten sowie Gemischen davon besteht, ausgewahlt 
werden. 

23. Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 22, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente oxidierte Metallpigmente, vorzugsweise oxidierte Kupfer- 
und/oder Messingpigmente, sind. 

24. Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 22, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente naBchemisch oxidierte Aluminiumpigmente sind. 

25. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Metallpigmente metallhaltige Interferenzpigmente, die einen Metallkern 
und/oder eine Metallbeschichtung aufweisen, sind. 

26. Metallpigmente nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Pulver zusammen mit einer Flussigphase, vorzugsweise organischem 
Losemittel, als Paste vorliegt. 

27. Masterbatch fur Pulverlacke, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Masterbatch Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 25 enthalt. 

28. Beschichtungszusammensetzung, 
dadurch gekennzeichnet, 
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. daB die Beschichtungszusammensetzung Metallpigmente nach einem der 
Anspruche 1 bis 26 enthalt, wobei die Metallpigmente nach Aushartung der 
Beschichtungszusammensetzung korrosionsbestandig sind. 

29. Beschichtungszusammensetzung nach Anspruch 28, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Beschichtungszusammensetzung Pulverlack enthalt. 

30. Beschichtungszusammensetzung nach Anspruch 28 oder 29, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Beschichtungszusammensetzung einen Metallgehalt von 0,5 bis 15 Gew.-%, 
vorzugsweise von 1 bis 12 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der 
Beschichtungszusammensetzung, aufweist. 

31 . Beschichtungszusammensetzung nach Anspruch 30, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Beschichtungszusammensetzung einen Metallgehalt von 2 bis 8 Gew.-% 
aufweist. 

32. Beschichtungszusammensetzung nach einem der Anspruche 29 bis 31 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Pulverlack und die Beschichtung der Metallpigmente das bzw. die gleiche(n) 
Bindemittel enthalten. 

33. Beschichteter Gegenstand, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Gegenstand mit Metallpigmenten gemaB einem der Anspruche 1 bis 26 oder 
mit einer Beschichtungszusammensetzung gemaB einem der Anspruche 28 bis 32 
beschichtet ist. 

34. Beschichteter Gegenstand, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Gegenstand ein Fassadenelement, vorzugsweise eine Fassadenplatte, ein 
Fensterrahmen, eine Fahrzeugkarosserie, vorzugsweise eine Karosserie eines 
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Kraftfahrzeuges, Oder ein Rahmen eines Fahrzeugs, vorzugsweise eines Fahrrads 
oder Motorrads, ist. 

35. Verfahren zur Herstellung eines Metallpigmentes nach einem der Anspruche 1 
bis 26, umfassend die Schritte: 

a) Herstellen einer Losung oder Dispersion eines oligomeren und/oder 
polymeren Bindemittels in einem organischen Losemittel, 

b) Beschichten des Metallpigmentes mit dem Bindemittel durch 

i) Dispergieren des Metallpigmentes in der Losung oder Dispersion von a) und 
anschlieBendem Verspruhen 

oder 

ii) Verspruhen der Losung oder Dispersion aus a) auf in einem Gasstrom 
verwirbelte Metallpigmente, 

c) Trocknen der mit Bindemittel beschichteten Metallpigmente in einem 
bewegten Gasstrom. 

36. Verfahren zur Herstellung eines Metallpigmentes nach Anspruch 35, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die mit Bindemittel beschichteten Metallpigmente nach Schritt c) 
zusatzlich einer GroBenklassifikation unterzogen werden. 

37. Verfahren nach einem der Anspruche 35 oder 36, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB dem in Losemittel gelosten oder dispergierten oligomeren und/oder polymeren 
Bindemittel, vorzugsweise vor dem Inkontaktbringen rnit den Metallpigmenten, 
weitere Zusatz- und/oder Hilfsstoffe zugesetzt werden. 

38. Verfahren nach Anspruch 37, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe Harter, Photoinitiatoren und/oder 
Polymerisationsinitiatoren umfassen. 

39. Verfahren nach Anspruch 37, 
dadurch gekennzeichnet, 
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daB die Zusatz- und/oder Hilfsstoffe Korrosionsinhibitoren, vorzugsweise 
Korrosionsschutzpigmente, umfassen . 

40. Verfahren nach einem der Anspruche 35 bis 39, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als Losemittel Wasser, organisches Losemittel oder Wasser-haltiges 
organisches Losemittel verwendet wird. 

41 . Verfahren nach einem der Anspruche 35 bis 40, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Schritte (bi) und (c) zusammengefasst werden, indem das Verspriihen der 
beschichteten Metallpigmente und das Entfernen des Losemittels durch 
Spruhtrocknen erfolgt. 

42. Verfahren nach einem der Anspruche 35 bis 40, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Schritte (bii) und (c) zusammengefasst werden, indem das Beschichten und 
Trocknen der Metallpigmente in einem Fluidbett oder einer Wirbelschicht erfolgt, 
wobei die im Losemittel gelosten oder dispergierten oligomeren und/oder polymeren 
Bindemittel eingespruht werden und das Losemittel wahrend der Verwirbelung in 
dem Fluidbett oder der Wirbelschicht entfernt wird. 

43. Verwendung des Metallpigmentes nach einem der Anspruche 1 bis 25 in 
Farben, Lacken, Pulverlacken, Druckfarben, Kunststoffen oder Nagellack. 

44. Verwendung des Metallpigmentes nach einem der Anspruche 1 bis 25 in 
hochbestandigen Pulverlacken fur die Fassadenbeschichtung. 

45. Nagellack, dadurch gekennzeichnet, 

daB es Metallpigmente nach einem der Anspruche 1 bis 26 enthalt 
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Fig.1 
Bsp.1 
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Fig.2 
Vergleichsbsp. 6 



